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RESUMEN 
 
Se sintetizaron materiales tipo hidrotalcita de cobre y aluminio con relaciones 
molares Cu:Al 1:1 y 3:1, las hidrotalcitas fueron sometidas a tratamiento térmico para 
obtener la hidrotalcita calcinada (correspondiente al óxido mixto CuAl(O). La hidrotalcita 
seca y calcinada fue caracterizada por las técnicas de difracción de rayos X, análisis 
térmico gravimétrico, microscopia electrónica de barrido, espectroscopía de rayos X 
característicos, adsorción de nitrógeno y espectroscopia de infrarrojo. 
La hidrotalcita seca y calcinada, se utilizó como catalizador heterogéneo en la 
obtención de compuestos orgánicos del tipo Triazol-Dihidropirimidinona (T-DHPM); 
dichos compuestos se obtuvieron siguiendo una metodología de tres pasos: (i) se llevó a 
cabo una reacción de propargilación del producto comercial p-hidroxibenzaldehido; (ii) 
después el producto propargilado se hizo reaccionar con acetoacetato de etilo y urea en una 
reacción de tres componentes (Reacción multicomponentes, MCR) tipo Biginelli 
obteniendo la dihidropirimidinona correspondiente; (iii) por último la dihidropirimidinona 
se hizo reaccionar con azida de sodio y haluros de bencilo (Reacción MCR de tres 
componentes tipo CuAAC) promovida por la hidrotalcita, en presencia de ascorbato de 
sodio, como agente reductor, para finalmente obtener los compuestos Triazol-
Dihidropirimidinona. Los compuestos orgánicos T-DHPM fueron identificados por 
espectroscopia de infrarrojo, resonancia magnética nuclear de 
1
H y 
13
C; y espectroscopia de 
masas de alta resolución. 
Se evaluaron los compuestos orgánicos T-DHPM como inhibidores de corrosión del 
acero PI 5L X70 inmerso en una solución de HCl 1M, utilizando la técnica de 
Espectroscopía de impedancia electroquímica (EIS) obteniendo valores de eficiencia de 
inhibición de 90% a una concentración de 50 ppm de los Triazole-Dihidropirrimidinonas. 
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El término catálisis fue propuesto por Berzelius en el año de 1835 mientras 
intentaba describir la fuerza que dirigía una reacción química en presencia de ciertas 
sustancias que aparentemente no formaban parte de ella. Años después, en 1902, Ostwald 
definió un catalizador como toda sustancia que altera la velocidad de una reacción química, 
sin aparecer en los productos finales. En la actualidad se considera como catalizador la 
sustancia que acelera u orienta una reacción química. La definición de catalizador, según la 
IUPAC, es: “sustancia que modifica la Velocidad de una reacción sin modificar la variación 
de energía libre de Gibbs global de la Misma”. [1] 
Los catalizadores han desempeñado un papel muy importante en el mercado 
mundial, con aplicaciones principalmente en la refinación de petróleo, y la producción de 
sustancias químicas en general. La catálisis corresponde al estudio y uso de catalizadores en 
procesos catalíticos; cuando el catalizador se encuentra en la misma fase que el reactivo se 
refiere a la catálisis homogénea, mientras que la catálisis heterogénea se refiere a sistemas 
de reacción catalizados por una sustancia en fase diferente a la del conjunto de especies 
reaccionantes; por lo regular el catalizador es un sólido y los reactivos están en fase líquida 
o gaseosa. 
[2]
 Una meta ampliamente buscada, es lograr el reemplazo de los catalizadores 
homogéneos empleados en numerosos procesos industriales por catalizadores heterogéneos, 
por ser más amigables con el ambiente y más fáciles de manejipular. 
Los hidróxidos dobles laminares (Layered Double Hydroxides, LDH), también 
conocidos como compuestos tipo hidrotalcita (Hydrotalcite Like Componds, HLC), 
constituyen una familia de materiales que han recibido gran atención en las últimas décadas 
gracias a su gran variedad de posibles aplicaciones en diversos campos como la catálisis, 
remediación ambiental, industria, medicina, industria farmacéutica, procesos bioquímicos, 
entre otros. Estos materiales se caracterizan por presentar propiedades básicas (sobre todo 
después de la calcinación). Los estudios en este tipo de materiales fueron inicialmente 
mineralógicos, y su aplicación en catálisis fue descubierta muchos años después. En este 
sentido han sido empleados en la síntesis de compuestos con interés médico, biológico e 
industrial. 
16 
 
El presente trabajo demuestra la aplicación de la hidrotalcita como catalizador 
heterogéneo en una reacción “Click”, CuAAC multicomponente, que permitió la síntesis de 
compuestos orgánicos constituidos por los heterociclos dihidropirimidinonas y triazol 
presentes en varias moléculas con actividad biológica y/o inhibidores de la corrosión acida 
de aceros. 
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2.1 Hidrotalcitas 
 
El mineral Hidrotalcita fue descubierto originalmente en Snarum, Noruega por 
Hostetter en 1842. 
[3]
 En 1840 se descubrió también un mineral al que se le dio el nombre 
de Piroaurita, por su semejanza con el oro al ser calentado, identificado como un 
hidroxicarbonato de magnesio y hierro. Fue hasta más tarde que se reconoció que la 
hidrotalcita y la piroaurita tienen la misma estructura, así como otros minerales que 
contienen distintos elementos, tales como la takovita, que contiene níquel y aluminio. 
En 1915, E. Manasse presentó la primera fórmula exacta de la hidrotalcita y de otros 
minerales isomórficos: Mg6Al2(OH)16CO3•4H2O. 
[4]
 Manasse demostró que la estructura de 
la hidrotalcita era análoga a la piroaurita con presencia de aluminio. Feitknecht, en 1942, 
reportó la formación de estos minerales mediante la adición de una base a una solución que 
contenía iones divalentes (M
2+
) y trivalentes (M
3+
). Sin embargo, consideró erróneamente a 
la hidrotalcita como un mineral de doble lámina en la cual se alternaban láminas de 
hidróxido de magnesio con láminas de hidróxido de aluminio. 
[5, 6]
 Finalmente, durante 
1967, algunos grupos de investigación identificaron correctamente a la estructura laminar 
como aquella que contenía ambos tipos de iones metálicos. 
[7, 8, 9, 10, 11]
 Dado que los 
patrones de difracción de rayos X de muchas de las arcillas aniónicas son similares al 
mineral natural conocido como hidrotalcita, es común que sean llamados compuestos tipo 
hidrotalcita (Hydrotalcite Like Componds, HLC). De hecho, los términos: “arcillas 
aniónicas”, “hidróxidos metálicos mixtos”, “compuestos tipo hidrotalcita (HT)” e 
“Hidróxidos Dobles Laminares (Layered Double Hydroxides, LDH)” se encuentran muy 
relacionados, y se utilizan indistintamente, para el presente trabajo se utilizará el término 
Hidrotalcita (HT). 
Las hidrotalcitas tienen una estructura similar a la de la brucita, Mg(OH)2, donde el 
Mg
2+
 se encuentra coordinado octaédricamente a seis grupos hidroxilo. Dichos octaedros se 
unen por las orillas formando láminas infinitas, las cuales están apiladas y se mantienen 
unidas entre sí por puentes de hidrógeno. Una estructura del tipo hidrotalcita se forma 
cuando una fracción de los cationes divalentes es reemplazada, isomórficamente, por 
19 
 
cationes trivalentes de radio iónico similar al del Mg
2+
, de manera tal que las láminas 
adquieren una carga positiva. Dicha carga es compensada por aniones que se sitúan en la 
región interlaminar, junto con moléculas de agua de hidratación. 
[12]
 (Figura 1) 
 
 
Figura 1. Estructura de la hidrotalcita. 
 
Es posible preparar una amplia variedad de compuestos con la estructura de la 
hidrotalcita, estos se representan por la fórmula general: [M
II
(1-x) M
III
x (OH)2] A
n-
x/n•mH2O, 
que se explica a detalle en la Figura 2. 
Tanto el anión interlaminar como los cationes típicos de las hidrotalcitas Mg
2+
 y 
Al
3+
 pueden sustituirse por otros cationes para dar un gran número de sólidos con 
propiedades distintas y aplicaciones específicas. La sustitución de los cationes se relaciona 
con su tamaño iónico y la estructura laminar, cuya flexibilidad permite la sustitución de 
cationes trivalentes, divalentes y monovalentes en los huecos octaédricos cuyos radios 
iónicos varían entre 0,53 Å (Al
3+
) y 0,99 Å (In
3+
). 
Los iones Cu
2+
 y Zn
2+
 pueden sustituir hasta un 45% de los iones Mg
2+
, aunque 
todos los cationes divalentes que presenten un radio iónico similar al del Mg
2+
 pueden 
acomodarse en los sitios octaédricos de la estructura tipo brucita, existen cationes que a 
pesar de tener un radio iónico adecuado no precipitan en forma de hidrotalcita y lo hacen de 
manera diferente, como por ejemplo el cobre que lo hace en forma de malaquita 
[Cu(OH)2
•
CO3]. Esto se debe a que esta estructura octaédrica distorsionada es 
energéticamente más favorable (efecto Jahn Teller). 
[13]
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Figura 2. Fórmula general de los compuestos con estructura tipo hidrotalcita. 
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Las hidrotalcitas Cu/Al se han sintetizado por descomposición de complejos 
amoniacales de cobre con -Al2O3 o por precipitación con carbonato de sodio y nitrato de 
cobre II. Por esta última técnica la calcinación de Na2Al2(CO3)2
•
2.9H2O produce NaAlO2 
que compite con la formación de CuAl2O4. 
[14]
 De acuerdo con Reichle 
[15]
, las hidrotalcitas 
Cu/Al solo pueden sintetizarse usando soluciones acuosas de bicarbonato, debido al valor 
elevado de su pH, así el cobre precipita como carbonato hidróxido de cobre (malaquita), de 
esta manera, las hidrotalcitas Cu-Al-CO3 son siempre óxidos mixtos con la fase malaquita.
 
[16]
 
Los compuestos tipo hidrotalcita poseen carácter básico y propiedades de 
intercambio aniónico que las hacen útiles en múltiples reacciones de transformación y 
síntesis orgánica como por ejemplo en las reacciones de condensación aldólica y 
cianoetilación de alcoholes. 
[17]
 
 
2.2 Aplicaciones de las Hidrotalcitas 
 
Existe una gran diversidad de posibles aplicaciones de las hidrotalcitas, que se 
pueden agrupar de manera general diversas categorías, de las cuales las más sobresalientes 
son: catálisis y soporte de catalizador. A continuación, se describe brevemente cada una de 
ellas. 
Las hidrotalcitas se han usado ampliamente en reacciones de oxidación debido a su 
habilidad para catalizar reacciones utilizando oxidantes relativamente baratos y no-
contaminantes, tales como peróxidos o el oxígeno mismo. Éstas incluyen reacciones de 
hidroxilación, oxidación de grupos alquilo a carbonilo, oxidación de alcoholes a carbonilos, 
oxidación de cetonas a ésteres, epoxidación, reacciones de adición aldólica, sustitución de 
haluros, formación de disulfuros a partir de tioles, oxidación de fenoles, reacciones de 
alquilación, fotocatálisis, etc. 
[18, 19, 20, 21] 
Cuando una hidrotalcita es calcinada, progresivamente sufre la pérdida de moléculas 
de agua fisisorbida, después el agua interlaminar, posteriormente ocurre la deshidroxilación 
de las láminas, y los aniones de compensación de carga son expulsados. La temperatura a la 
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cual ocurrirá cada uno de estos fenómenos dependerá de la composición química del 
material. Sin embargo, generalmente a temperaturas superiores a los 450 ºC, la estructura 
laminar se colapsa, y se obtiene una solución sólida del tipo óxido mixto. Los óxidos 
mixtos obtenidos por calcinación de una hidrotalcita generalmente presentan áreas 
específicas elevadas (100 – 300 m2 g-1), propiedades básicas, dispersión uniforme y 
térmicamente estable de los componentes y efectos sinérgicos entre los elementos 
metálicos. 
[18] 
Se ha encontrado aplicación de los productos de calcinación de las hidrotalcitas en 
reacciones de: hidrogenación de fenoles, reducción de compuestos nitrados, 
deshidrogenación de alcanos, alquilación, acilación, cianoetilación, apertura de anillos 
epóxicos, adición de Michael, oxidación de azufre, síntesis de metilamina, reducción 
Meerwein-Ponndorf-Verley, etc. 
[18, 20, 21, 22] 
Las hidrotalcitas tienen además la habilidad de recuperar su estructura laminar 
original al entrar en contacto con un anión en solución acuosa, solo agua, o inclusive con 
humedad del ambiente. Esta propiedad se conoce como efecto memoria (Figura 3), y se ha 
aprovechado para otorgarles a las hidrotalcitas distintas propiedades, generalmente 
mediante la intercalación de aniones diferentes de los originales. 
[20]
 La reconstrucción de 
una hidrotalcita, ya sea en medio acuoso o en una corriente gaseosa saturada de humedad, 
en ausencia de carbonatos y otros aniones, origina la incorporación de grupos OH
-
 como 
aniones de compensación de carga. Estos actúan como sitios básicos de Brønsted, y son 
capaces de catalizar efectivamente reacciones orgánicas para la síntesis de compuestos de 
interés farmacéutico y de química fina, como son las reacciones de condensación aldólica 
[22]
 y cianoetilación de alcoholes 
[23]
. 
 
 
Figura 3. Efecto memoria en las hidrotalcitas. 
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Asimismo, los derivados de la calcinación de las hidrotalcitas a menudo se utilizan 
como soportes catalíticos. Debido a la flexibilidad de composiciones (naturaleza y 
relaciones de cationes) y la buena dispersión de los cationes metálicos, la fuerza básica de 
los óxidos mixtos puede ajustarse finamente. 
[24, 25]
 En consecuencia, la actividad y 
selectividad de los componentes activos pueden controlarse, por lo menos en cierto grado, 
para cumplir los requerimientos de reacciones catalíticas específicas. 
Las hidrotalcitas Cu/Al, se han utilizado exitosamente en la adsorción de CO2 
[26]
, 
oxidación de estireno 
[27]
 y de fenol 
[28]
, adición aza-Michael de aminas a compuestos,-
insaturados 
[29]
, síntesis de 1,2-propanodiol mediante hidrogenólisis de glicerol 
[30]
, 
oxidación de clorofenoles 
[31]
, producción de agua por desplazamiento agua-gas 
[32]
, entre 
muchas otras aplicaciones. 
En su calidad de soportes catalíticos, las hidrotalcitas se han utilizado en reacciones 
de: hidrogenación e hidrodesulfuración, polimerización de etileno, producción de gas de 
síntesis, reacciones Fischer-Tropsch, reformado en fase vapor de metanol, eliminación de 
iones CN
-
, deshidrociclización, reacciones de Wittig y de Heck, entre otras. 
[19, 29, 33, 34]
 La 
actividad catalítica y selectividad de estos catalizadores está determinada por su 
composición química (naturaleza de cationes, relación M
2+
/M
3+
 y aniones), procesos de 
activación (secado, calcinación, oxidación/reducción y/o reconstrucción), así como las 
condiciones de reacción (temperatura, presión, atmósfera y solvente). 
 
2.3 Reacciones Multicomponentes 
 
Las Reacciones Multicomponentes o MCRs, por sus siglas en ingles Multi-
Component Reactions, son reacciones convergentes, en las cuales tres o más materiales de 
partida reaccionan para formar un producto, donde básicamente todos o la mayoría de los 
átomos contribuyen al producto recién formado. (Figura 4). En una MCR, un producto se 
ensambla de acuerdo con una cascada de reacciones químicas elementales. Por lo tanto, 
existe una red de equilibrios de reacción, que finalmente fluyen hacia una etapa irreversible 
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que genera el producto final. El principal desafío de llevar a cabo una MCR, es encontrar 
las condiciones óptimas de reacción, de tal manera que la red de reacciones pre-
equilibradas canalice hacia el producto principal y no hacia productos secundarios. El 
resultado depende claramente de las condiciones de reacción: disolvente, temperatura, 
catalizador, concentración, tipo de materiales de partida y grupos funcionales. 
[35]
 
 
 
Figura 4. Reacción divergente de 1 componente, y reacciones convergentes de dos y seis componentes. 
 
Las reacciones multicomponentes ofrecen ventajas como la selectividad, 
convergencia sintética, simplicidad, versatilidad, tiempo y costo sobre las reacciones 
químicas convencionales 
[36, 37, 38, 39]
, una ventaja importante de las MCRs es su versatilidad 
estructural, que se logra al variar uno o todos los componentes. 
En 1891 Pietro Biginelli reportó la síntesis de 3,4-dihidropirimidin-2(1H)-ona 
(DHPM), a partir de la condensación de tres componentes: un aldehído aromático, urea y 
acetoacetato de etilo (Esquema 1). Esta reacción ha resurgido principalmente dadas las 
propiedades farmacológicas atribuidas al heterociclo 
[40]
. 
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Esquema 1. Reacción de Biginelli. 
 
Los aldehídos más empleados en esta reacción son los aldehídos aromáticos; 
también se han empleado aldehídos alifáticos, aldehídos derivados de carbohidratos y 
aldehídos heterocíclicos derivados del furano y tiofeno, entre otros 
[41]
. Generalmente se 
utilizan acetoacetatos de alquilo para esta reacción, sin embargo, también pueden usarse 
otros tipos de compuestos 1,3-dicarbonilicos. 
Se han empleado diferentes catalizadores en la reacción de Biginelli que han contribuido a 
mejorar el rendimiento y a reducir el tiempo de reacción. Comúnmente, la reacción de 
Biginelli se lleva a cabo en etanol o metanol en presencia de ácidos de Brønsted fuertes 
como el ácido clorhídrico y el ácido sulfúrico; otro ácido de Brønsted empleado es el ácido 
p-toluensulfónico (TsOH) 
[42]
. También se ha recurrido al uso de ácidos de Lewis como 
Yb(OTf)3 
[43]
 y Cu(OTf)2 
[44]
, entre otros. Otros catalizadores son las sales de amonio y 
materiales ácidos (montmorillonita, sulfato de circonia (ZrO2/SO4
2-
), zeolita) 
[45, 46, 47]
. 
Los compuestos de Biginelli presentan diversas actividades farmacológicas, que los 
hacen útiles como agentes antihipertensivos, antitumorales, antibacterianos, 
antiinflamatorios y anti-VIH. 
[48, 49, 50]
 
 
2.4 Triazoles 
 
El 1H 1,2,3-triazol es un heterociclo aromático de 5 miembros, constituido por 3 
átomos de nitrógeno y dos átomos de carbono. La síntesis de 1,2,3-triazoles se lleva a cabo 
por una reacción de cicloadición entre azidas y alquinos terminales, conocida coma la 
reacción de Huisgen. Los productos de esta reacción son dos regioisómeros del 1,2,3-
triazol, conocidos como el regioisómero 1,4 y el regioisómero 1,5 (Esquema 2). 
[51]
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Esquema 2. Reacción de Huisgen. 
La química “Click” es un término introducido en 2001 por K. B. Sharpless y 
colaboradores 
[52]
 para describir un grupo de reacciones útiles para la generación rápida de 
compuestos con una estructura deseada en condiciones simples de reacción, rendimientos 
altos, selectividad alta, economía atómica, uso de disolventes amigables con el ambiente, 
generación de subproductos inofensivos y aislamientos simples del producto. 
La 1,3-cicloadición alquino-azida catalizada por cobre (CuAAC), fueron reportadas 
simultáneamente y de manera independiente por los grupos de Meldal 
[52]
 (Esquema 3), en 
Dinamarca y Sharpless 
[53]
 en Estados Unidos, en el año 2002, lo que permite obtener de 
manera regioselectiva 1,2,3-triazoles 1,4-disustituidos bajo condiciones suaves. 
 
 
Esquema 3. Reacción de Huisgen catalizada por Cu(I). (Reacción de Meldal). 
 
 Sharpless y colaboradores 
[54]
 reportaron el uso de sales de Cu (II) con un agente 
reductor como el ascorbato de sodio, describiendo el regio isómero 1,4 como único 
producto. Esquema 4 
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Esquema 4. Reacción de Sharpless. 
 
Actualmente, la reacción de cicloadición azida-alquino CuAAC catalizada por cobre 
(I) es una poderosa y versátil estrategia para la síntesis de 1, 2, 3-triazoles. Con base en 
ello, Fokin y colaboradores 
[55]
 reportaron en el 2004 la síntesis regioselectiva de 1, 2, 3-
triazoles 1,4, mediante una reacción de tres componentes (MCR), generando in situ la azida 
orgánica por la reacción de la azida de sodio con un haluro alifático o aromático, Esquema 
5. 
 
 
Esquema 5. Reacción de Fokin. 
 
El 1,2,3-triazol está presente en diversos compuestos con actividad biológica 
[20,56]
 
tales como anti fúngicos 
[57]
, anticancerígenos 
[58]
 y antivirales 
[59]
. (Figura 5) 
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Figura 5. El 1,2,3-triazol presente en compuestos con actividad biológica. 
 
2.5 Publicaciones Previas 
 
En el Laboratorio de Química de Materiales del Área de Química del Departamento 
de Ciencias Básicas de la Universidad Autónoma Metropolitana Azcapotzalco, se ha 
trabajado en la síntesis y evaluación de hidrotalcitas como catalizadores heterogéneos en 
reacciones de transformación y síntesis orgánica 
[60-67]
; así como, en la síntesis de 1,2,3-
triazoles mono y ditriazoles derivados de uracilo y timina 
[68, 69, 70]
 y monotriazoles 
derivados de 2-mercap-tobenzoimidazol 
[71]
, mediante reacciones de cicloadición dipolares 
en condiciones de catálisis homogénea, los cuales demostraron ser inhibidores de la 
corrosión ácida de aceros. También se demostró que las dihidropirimidinonas son eficientes 
inhibidores de la corrosión ácida del acero API 5L X52 
[72]
. 
 
Tabla 1. Composición química del Acero API-5L-X52. 
Si Al Cu C Mn P S Cr Ni Ca 
0.14 0.027 0.01 0.09 0.89 0.019 0.001 0.06 0.001 0.007 
Si** Al** Cu** C* Mn** Nb S* Ti Ni** V 
0.15 0.034 0.011 0.083 0.073 0.007 0.0021 0.0021 0.0131 0.06 
*Método gasométrico 
**Espectofotometría de absorción atómica de llama 
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2.6 Corrosión 
 
Se denomina corrosión al ataque destructivo que sufre un material, generalmente 
metálico, por reacción química o electroquímica con su medio ambiente (atmósfera, suelo, 
agua, etc.). La reacción que se produce en el fenómeno de la corrosión depende de la 
naturaleza química del entorno y de la concentración efectiva de las especies reactivas. El 
efecto de la corrosión es una alteración de las propiedades de los materiales afectados, que 
puede venir acompañada de una pérdida de material. En los materiales metálicos el proceso 
de corrosión es normalmente electroquímico, es decir, una reacción química en la cual hay 
una transferencia de electrones de una especie a otra. 
[73]
 
En presencia de un medio acuoso, la corrosión es de naturaleza electroquímica. La 
corrosión es un proceso espontáneo que denota la existencia de una zona anódica (reacción 
de oxidación, disolución del metal), una zona catódica y un electrolito, siendo 
imprescindible la presencia de estos tres elementos para que este tipo de corrosión pueda 
existir es necesaria la existencia de contacto eléctrico entre la zona anódica y la catódica). 
[74]
 
 
2.6.1 Acero 
Nombre que se da a una aleación de hierro con una cantidad de carbono variable 
entre el 0,03% y el 1,76% en peso de su composición. 
El sistema de aleaciones binario más importante es el hierro-carbono. Los aceros y 
fundiciones son aleaciones de hierro-carbono. Según el contenido de carbono comprende 
tres grandes grupos: 
1. Hierro, en el cual el contenido en peso de carbono es inferior al 0.008%. 
2. Acero: la aleación de Fe-C tiene un contenido en peso de carbono mayor al 0.008 % 
y menor del 2.11%. 
3. Fundición: en este caso el contenido en carbono es superior al 2.1%. 
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Se pueden también clasificar por otros criterios como son: su composición química, la 
microestructura, sus propiedades, los métodos de acabado, tratamiento térmico entre otros 
(ASM, 1993) por mencionar algunos. 
Los materiales comúnmente utilizados para construir oleoductos y gasoductos son 
los aceros que pertenecen a la especificación API-5L (Americam Petroleum Institute), 
normativa más importante a nivel internacional para tubería de conducción, en particular en 
tubos de acero de bajo contenido de carbono (0.08-0.12 %peso) y de baja aleación (aceros 
con V, Ti, Nb). 
Tabla 2. Composición química del Acero API-5L-X70. 
C Mn Si S P Al Nb Cu Cr Ni Ti Ca N2 
0.037 1.50 0.14 <0.003 <0.015 0.03 0.09 0.27 0.26 0.16 0.010 0.0025 0.0040 
 
 
2.6.2 Métodos de protección contra la Corrosión 
Entre los diferentes métodos de protección contra la corrosión se encuentran: la 
protección catódica, la protección activa, la protección pasiva y la aplicación de inhibidores 
de la corrosión, que es uno de los métodos más convenientes para reducir la tasa de 
corrosión de materiales metálicos, especialmente en medios ácidos. 
[75] 
 
2.7 Inhibidores de la Corrosión 
 
Los inhibidores de la corrosión son sustancias que, añadidas a un medio corrosivo, 
reducen la velocidad de corrosión de los metales o aleaciones. 
En términos generales existen demasiadas sustancias que pueden aplicarse a los 
campos de la corrosión y que pueden actuar como inhibidores de la corrosión; sin embargo, 
en la práctica, el número de inhibidores que se utilizan es bastante limitado debido que solo 
son aplicables bajo ciertas condiciones. 
La inmensa mayoría de los fenómenos de corrosión son de naturaleza 
electroquímica, con un proceso parcial anódico, de oxidación metálica: 
31 
 
               
Y otro catódico, de reducción, que equilibra eléctricamente al anterior: 
              (    ) 
   (    )      
                
         
 
Los inhibidores de corrosión se pueden clasificar en base a diversos criterios. 
a) Con base en su mecanismo de inhibición se tienen: inhibidores anódicos, 
inhibidores catódicos e inhibidores de adsorción. 
b) En función de su composición química se tienen: inhibidores orgánicos e 
inhibidores inorgánicos. 
 
2.7.1 Inhibidores orgánicos de la corrosión 
Este grupo es el más numeroso de los inhibidores. Lo forman gran número de 
coloides, como: gelatina, agar-agar, goma arábiga; aminas; amidas; hidracina; aldehídos; 
tioderivados, como tiourea y mercaptanos; polialcoholes, como sorbitol y glucosa; 
aminoalcoholes; benzoatos; salicilatos, ftalatos; esteres de los ácidos fosfórico y fosforoso, 
como el fosfato de tricresilo; esteres del ácido nitroso, como los nitrilos de morfina, 
diisopropilamina y diciclohexilamina; jabones de ácidos alifáticos, naftenicos y sulfónicos; 
lanolina; etc. Muchos de estos compuestos poseen grupos polares, que se adsorben sobre la 
superficie metálica y muy especialmente sobre las zonas catódicas, aumentando con ello la 
sobretensión de descarga de hidrogeno. 
Los compuestos orgánicos constituyen una fuente inagotable de inhibidores que, en 
sentido estricto, no pueden designarse como catódicos o anódicos. Su efecto parece 
derivarse de la adsorción sobre la superficie metálica. La película formada por adsorción de 
los inhibidores orgánicos solubles es solo de unas pocas capas moleculares e invisible. La 
eficacia suele depender de la longitud de la cadena, pero la variación no obedece siempre a 
las mismas leyes, por ejemplo, las aminas primarias aumentan su poder inhibidor con la 
longitud de la cadena, mientras que la eficacia de los mercaptanos alifáticos primarios y de 
algunos aldehídos disminuye con el tamaño de la molécula. Sin embargo, es bastante 
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general que la efectividad de los inhibidores orgánicos aumente con el número de grupos 
funcionales capaces de adsorberse sobre el metal, de forma que los polímeros suelen 
aventajar a sus monómeros. 
[76]
 
Para evaluar a los inhibidores orgánicos de corrosión existen diversas técnicas como 
son; la Espectroscopía de Impedancia Electroquímica, curvas de polarización y pérdida de 
peso entre otras. 
 
2.7.2 Espectroscopia de Impedancia Electroquímica (EIS). 
Esta técnica se basa en la aplicación de un voltaje AC o una corriente sinusoidal con 
bajas amplitudes sobre un intervalo de frecuencias, la corriente o el voltaje responden al 
sistema con la misma frecuencia e intensidad, pero con un cierto ángulo de desfase (φ). 
(Figura 6). Entonces, la impedancia (Z) se define como la relación del voltaje aplicado 
dividido por la corriente (I) y representa una oposición al flujo de electrones o de la 
corriente en un circuito AC debido a la presencia de resistores, capacitores e inductores. 
[75]
 
 
 
Figura 6. Esquema de la perturbación utilizada en la técnica de EIS, el tipo de respuesta y las 
representaciones gráficas. 
 
Existen dos formas de representar gráficamente los resultados de impedancia obtenidos 
de un ensayo de EIS: 
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1. Diagrama de Nyquist, el plano complejo de la impedancia, es decir, su parte 
imaginaria Z” en función de la parte real Z’, mediante el cual podemos obtener el 
valor de la resistencia a la solución (Rs) como el límite a alta frecuencia de Z’. La 
suma de la resistencia a la polarización (Rp) y Rs es igual al límite de Z’ a bajas 
frecuencias. 
2. Diagramas de Bode: Son representaciones de diferentes parámetros de la 
impedancia contra la frecuencia y existen diferentes variantes. Por ejemplo, el 
módulo de la impedancia Z y la diferencia de fase φ en función del logaritmo de la 
frecuencia f. 
2.7.3 Análisis mediante circuitos eléctricos equivalentes 
Un circuito equivalente es una combinación de elementos pasivos (resistencias, 
capacitancias, inductores y otras formas de impedancias distribuidas) que dan la misma 
respuesta, en todo el rango de frecuencias, de una celda de corrosión. 
Cuando el análisis de los datos de EIS se realiza mediante un ajuste de los datos 
experimentales a un circuito eléctrico equivalente se obtienen valores de diferentes 
parámetros eléctricos. Estos valores son utilizados para obtener información, tanto de 
velocidades de corrosión como de mecanismos de corrosión. 
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HIPÓTESIS 
Es posible la obtención de compuestos orgánicos T-DHPM usando como catalizador 
heterogéneo a la hidrotalcita Cu/Al seca y calcinada. 
 
OBJETIVOS 
 
Objetivo General 
Sintetizar y caracterizar hidrotalcita Cu/Al seca y calcinada, y probarla como catalizador 
heterogéneo en la preparación de compuestos orgánicos tipo T-DHPM. 
 
Objetivos Específicos 
 Preparar hidrotalcitas Cu/Al, seca y calcinada, por el método de coprecipitación. 
 
 Caracterizar la hidrotalcita seca y calcinada mediante las técnicas de difracción de 
rayos X (DRX), análisis térmico gravimétrico (TGA), microscopía electrónica de 
barrido (SEM), espectroscopía de rayos X característicos (EDS), adsorción de 
nitrógeno (BET) y espectroscopía de infrarrojo (IR). 
 
 Sintetizar los T-DHPM, mediante una reacción de Huisgen regioselectiva 
multicomponentes catalizada por la hidrotalcita seca y calcinada. 
 
 Identificar y caracterizar los compuestos orgánicos T-DHPM, usando las técnicas de 
resonancia magnética nuclear (RMN) de protones y carbono 13, espectroscopía de 
infrarrojo (IR) y cromatografía de gases con detector de masas (GC-MS). 
 
 Comparar la eficiencia catalítica de la hidrotalcita seca y calcinada en la síntesis de 
los compuestos orgánicos T-DHPM, en al menos dos ciclos de reacción. 
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3 
DESARROLLO 
EXPERIMENTAL 
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3.1 Síntesis de hidrotalcitas 
 
El método elegido para realizar la síntesis de los materiales fue el método de 
coprecipitación, debido a que es un método fácil de realizar y se obtienen materiales con 
buenas propiedades. La metodología se describe a continuación; se prepara una solución 
metálica que contiene los nitratos de los metales divalente y trivalente en las cantidades 
requeridas para tener una relación molar M(II)/M(III) dentro del intervalo establecido. Por 
otro lado, se prepara una solución alcalina 1M utilizando KOH y K2CO3. Ambas soluciones 
se adicionan simultáneamente a un reactor con agitación constante, controlando las 
velocidades relativas de adición de manera que el pH se mantenga constante 
(aproximadamente en un valor de 9). Al terminar de agregar la solución metálica, el 
precipitado obtenido permanece en agitación a una temperatura constante. Posteriormente, 
el producto es lavado con abundante agua desionizada y secado a 100 ºC por 24 horas. 
(Figura 7) 
 
 
Figura 7. Representación del sistema de reacción para la síntesis de las hidrotalcitas por coprecipitación. 
 
Se prepararon cuatro materiales por coprecipitación siguiendo dos metodologías: 
1. Se sintetizaron dos materiales tipo hidrotalcita con relación molar Cu/Al 1:1 y 3:1; 
para ello se prepararon dos soluciones: una de ellas contenía Cu(NO3)2•2.5H2O y 
Al(NO3)3•9H2O (en las proporciones necesarias para satisfacer cada relación 
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molar); la otra solución contenía KOH y K2CO3 en las proporciones necesarias para 
tener una concentración 1M. Ambas soluciones fueron adicionadas 
simultáneamente en un matraz de bola de tres bocas, con agitación vigorosa a 
temperatura ambiente y manteniendo un pH constante de 8 ± 0.2. La mezcla 
resultante se dejó en añejamiento durante 24 horas en un baño de aceite a una 
temperatura de 70°C con agitación vigorosa. La mezcla se filtró al vacío y se lavó 
varias veces con agua desionizada. El gel resultante se secó en una estufa a 80°C 
durante 12 horas y se obtuvo el sólido. Los materiales obtenidos se etiquetaron 
como HT-I01 (relación 1:1) y HT-I02 (relación 3:1). 
[12]
 
2. Se sintetizaron dos materiales tipo hidrotalcita con relación molar Cu/Al 1:1 y 3:1; 
para ello se prepararon dos soluciones: una de ellas contenía 16.6g de 
Cu(NO3)2•2.5H2O y Al(NO3)3•9H2O (en las proporciones necesarias para satisfacer 
cada relación molar) en 166.6ml de una solución 0.5 M de Na2CO3. Las soluciones 
se añadieron simultáneamente en un matraz de bola de tres bocas con agitación 
magnética, el matraz se encontraba sumergido en un baño de aceite a una 
temperatura de 40°C. Al finalizar la adición de las soluciones la mezcla resultante 
se dejó añejar durante 15 minutos, pasado este tiempo la mezcla resultante se filtró 
al vacío y se lavó varias veces con agua desionizada. El gel resultante se secó en 
una estufa a 80°C durante 12 horas y se obtuvo el sólido. Los materiales obtenidos 
se etiquetaron como HT-I03 (relación 1:1) y HT-I04 (relación 3:1). 
[17]
 
 
El tratamiento térmico al que fue sometida la hidrotalcita seca para calcinarla se llevó a 
cabo en una mufla tubular modelo Thermolyne 21100Tube Furnace con una rampa de 
calentamiento de 10°/minuto de temperatura ambiente (25°C) a 600°C durante 6 horas, 
bajo una atmosfera de Nitrógeno. 
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3.2 Caracterización de las hidrotalcitas 
 
3.2.1 Difracción de Rayos X (DRX) 
La caracterización de las muestras de la hidrotalcita por difracción de rayos X 
(DRX) se realizó en un equipo Philips X’Pert Plus con radiación Cu-Kα (λ = 0.15409 nm); 
con un paso de 0.01°/s de 2θ= 15 a 80° para los materiales HT-I01 y HT-I02 y 0.01°/s de 
2θ = 10 a 90° 2θ para los materiales HT-I03 y HT-I04, 45 kV y 40 mA. 
 
3.2.2 Análisis térmico gravimétrico (TGA) 
El equipo utilizado para el análisis Termogravimétrico (TGA) fue un SDT Q600 de 
TA-Instruments. Se analizaron diferentes cantidades de muestra entre 2.5-5 mg, en un flujo 
de nitrógeno de 10 ml/min utilizando una rampa de calentamiento de 10°/min de 25-
1000°C. 
 
3.2.3 Microscopia electrónica de barrido (SEM) 
El análisis por Microscopia Electrónica de Barrido (Scanning Electron Microscopy, 
SEM) se llevó a cabo en un Microscopio Supra 55 VP con detector de electrones 
secundarios y uno de EDS marca Oxford. Previo a los análisis las muestras se montaron en 
una cinta de carbón. La composición química se determinó por EDS (Energy-dispersive X-
ray Spectrometry). 
 
3.2.4 Fisisorción de Nitrógeno (BET) 
La adsorción física de nitrógeno se llevó a cabo en un equipo Micromeritics ASAP 
2020 Surface Area and PorosityAnalyzer, con baño de nitrógeno líquido. 
 
3.2.5 Espectroscopia de Infrarrojo (IR) 
Los espectros de infrarrojo (IR) se obtuvieron usando un equipo portátil Bruker 
Alpha por la técnica de reflectancia total atenuada (ATR) de 4000 a 400 cm
-1
. 
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3.3 Evaluación catalítica de la hidrotalcita Cu/Al seca y calcinada 
 
Usando como producto de partida el p-hidroxibenzaldehido comercial 1 (Aldrich, 
98%) y el bromuro de propargilo 2 (Aldrich, 80% en tolueno), se preparó el derivado 
propargilado 4-(pro-2-iniloxi) benzaldehído3 mediante una reacción de sustitución 
nucleófilica en medio básico, Esquema 6. 
 
 
Esquema 6. Síntesis de 4-(pro-2-iloxi) benzaldehído. 
 
El producto propargilado 3, se hizo reaccionar con los reactivos comerciales 
acetoacetato de etilo 4 (Aldrich, 99 %) y urea 5 (Baker Analyzed), en condiciones de 
reacción de multicomponentes tipo Biginelli catalizada por el ácido p-toluensulfónico, 
obteniendo la dihidropirimidinona Etil 6-metil-2-oxo-4-(4-(prop-2-iniloxi) fenil)-1,2,3,4-
tetrahidropirimidina-5-carboxilato6, Esquema 7. 
 
 
Esquema 7. Síntesis de Etil 6-metil-2-oxo-4-(4-(prop-2-iniloxi) fenil)-1,2,3,4-tetrahidropirimidina-5-
carboxilato (6). 
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La dihidropirimidinona 6, se hizo reaccionar con azida de sodio 7 y los derivados 
bencilados 8, usando como catalizador heterogéneo la hidrotalcita Cu/Al, en presencia del 
agente reductor ascorbato de sodio obteniendo los T-DHPM correspondientes, Esquema 8. 
 
 
Esquema 8. Síntesis de los T-DHPM. 
 
3.4 Caracterización de los Compuestos Orgánicos 
 
Para el análisis de infrarrojo se utilizó un equipo portátil Bruker Alpha por la 
técnica de reflectancia total atenuada (ATR) de 4000 a 400 cm
-1
 y por resonancia magnética 
nuclear de 
1
H y 
13
C con un equipo BRUKER ASCEND 400 MHz. 
 
3.5 Recuperación y Reactivación de la hidrotalcita calcinada 
 
Se realizaron una serie de ensayos para obtener el compuesto orgánico T-DHPMa, 
para recuperar suficiente material sólido, caracterizarlo y usarlo en un segundo ciclo de 
reacción. 
Una vez terminada la reacción multicomponentes en el que la hidrotalcita actúa 
como catalizador heterogéneo, el proceso de recuperación del catalizador se llevó a cabo de 
la siguiente manera: 
1. La mezcla de reacción se separó en un par de tubos por centrifugación a 1500 RPM 
durante 15 minutos. 
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2. El crudo de reacción (líquido) se recolecto en un matraz de bola con ayuda de una 
pipeta Pasteur. Los sólidos húmedos que quedaron en el fondo de los tubos de la maquina 
centrifuga se secaron a 100°C durante 24 horas. 
3. Los sólidos secos se rasparon de las paredes y fondo de los tubos, se lavaron con 0.5 
ml de etanol y se secaron a 100°C durante 3 horas. 
4. Los sólidos secos nuevamente se rasparon de las paredes y fondo de los tubos, se 
lavaron con 0.5 ml de diclorometano y se secaron a 100°C durante 3 horas. 
5. Los sólidos secos nuevamente se rasparon de las paredes y fondo de los tubos, se 
lavaron con 0.5 ml de hexano HPLC y se secaron a 100°C durante 24 horas. 
6. Los sólidos secos se rasparon de los tubos, se colocaron en un vial y se pesaron. 
7. Los sólidos una vez secos, se reactivaron térmicamente en una mufla tubular 
modelo Thermolyne 21100Tube Furnace con una rampa de calentamiento de 10°/minuto de 
temperatura ambiente (25°C) a 600°C durante 6 horas, bajo una atmosfera de Aire para 
asegurar la descomposición de trazas de material orgánico que pudieran haber quedado en 
las cavidades del material. 
 
3.6 Evaluación de los T-DHPM como inhibidores de la corrosión 
 
Se evaluaron concentraciones de 0 a 100 ppm de los inhibidores derivados de T-
DMPH en una solución corrosiva de HCl con concentración 1M, utilizando un equipo 
Zennium-Zanher para la prueba de impedancia electroquímica (EIS), aplicando una 
amplitud de ±10 mV en un intervalo de frecuencia (100 KHz - 0.1 Hz) en una celda 
electroquímica de tres electrodos; el electrodo de trabajo de acero API 5L X52, el electrodo 
de referencia Ag /AgCl saturado y el contra electrodo de grafito. El área expuesta a la 
solución corrosiva fue de 1 cm
2
. Antes de hacer la prueba de impedancia electroquímica se 
estabilizó el potencial durante 1800 segundos para asegurar que estuviera en estado 
estacionario. 
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4.1 Difracción de Rayos X (DRX) 
 
Las cuatro hidrotalcitas secas se caracterizaron por difracción de rayos X, sus 
difractogramas se muestran a continuación. 
 
El difractograma de la hidrotalcita seca HT-I01 se muestra en la Figura 8, en él  se 
observan reflexiones características de la hidrotalcita Cu/Al que se presentan en 2θ = 11.73, 
23.61, 32.81 y 35.67 correspondientes a los planos (200), (400), (-302) y (21-1) 
respectivamente; así mismo se observan reflexiones características de la fase malaquita que 
se presentan en los planos 2θ = 24.23, 31.47, 32.41, 35.74 y 54.58 correspondientes a los 
planos (130), (140), (320), (240) y (360) respectivamente. La determinación de las 
distancias interplanares se realizó mediante el uso del software X’pert HighScore Plus, 
obteniendo distancias de 4.72 a 1.25 Å. 
 
 
 
Figura 8. Difractograma de la hidrotalcita seca HT-I01. 
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El difractograma de la hidrotalcita seca HT-I02 se muestra en la Figura 9, en él se 
observan reflexiones características de la hidrotalcita Cu/Al que se presentan en 2θ = 
32.816 y 63.252 correspondientes a los planos (-302) y (811) respectivamente; así mismo 
se observan reflexiones características de la fase malaquita que se presentan en los planos 
2θ = 35.74 y 63.204 correspondientes a los planos (240) y (451) respectivamente. La 
determinación de las distancias interplanares se realizó mediante el uso del software X’pert 
HighScore Plus, obteniendo distancias de 2.51 a 1.46 Å. 
 
 
Figura 9. Difractograma de la hidrotalcita seca HT-I02. 
 
El difractograma de la hidrotalcita seca HT-I03 se muestra en la Figura 10, en él  se 
observan las reflexiones características de la hidrotalcita Cu/Al que se presentan en 2θ = 
11.73, 23.61.18, 32.816 y 35.671 correspondientes a los planos (200), (400), (-302) y (21-
1) respectivamente; así mismo se observan reflexiones características de la fase malaquita 
que se presentan en los planos 2θ = 24.232, 31.475, 32.412 y 47.83 correspondientes a los 
planos (130), (140), (320) y (-350) respectivamente. La determinación de las distancias 
interplanares se realizó mediante el uso del software X’pert HighScore Plus, obteniendo 
distancias de 7.36 a 1.44 Å. 
 
45 
 
 
Figura 10. Difractograma de la hidrotalcita seca HT-I03. 
 
El difractograma de la hidrotalcita seca HT-I04 se muestra en la Figura 11, en él  se 
observan las reflexiones características de la hidrotalcita Cu/Al que se presentan en 2θ = 
11.73, 23.618,32.816 y 35.671 correspondientes a los planos (200), (400), (-302) y (21-1) 
respectivamente; así mismo se observan reflexiones características de la fase malaquita que 
se presentan en los planos 2θ = 14.75, 17.37, 244.16, 31.24, 36.041 y 54.93 
correspondientes a los planos (020), (120), (220), (140), (031) y (-450) respectivamente. La 
determinación de las distancias interplanares se realizó mediante el uso del software X’pert 
HighScore Plus, obteniendo distancias de 7.39 a 1.16 Å. 
 
Figura 11. Difractograma de la hidrotalcita seca HT-I04. 
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De acuerdo a la técnica de difracción de rayos X, se eligió el material HT-I04 para 
calcinarlo y usarlo en la evaluación catalítica; ya que este presento una mayor cristalinidad, 
así como la mezcla de fases hidrotalcita y malaquita en mayor proporción. Por lo anterior la 
hidrotalcita seca HT-I04 fue la única que se sometió al tratamiento de calcinación; a 
continuación, se presenta su respectiva caracterización por DRX. 
 
En el difractograma de la hidrotalcita calcinada HTC-I04 (Figura 12) se observan 
las reflexiones características del óxido de cobre que se presentan en 2θ= 32.49, 35.49, 
38.73, 46.24, 48.72, 53.45, 58.33, 61.53, 66.25, 68.09, 72.42 y 75.227 correspondientes a 
los planos (-110), (002), (111), (-112), (-202), (020), (202), (-113), (-311), (-220), (311) y (-
222) respectivamente, cabe mencionar que se identificaron dos fases en el material 
calcinado ambas correspondientes al oxido de cobre una de ellas denominada Tenorita. La 
determinación de las distancias interplanares se realizó mediante el uso del software X’Pert 
HighScore Plus, obteniendo distancias de 2.75 a 1.26 Å. 
 
 
 
Figura 12. Difractograma de la hidrotalcita calcinada HTC-I04. 
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4.2 Microscopia Electrónica de Barrido (SEM) 
 
En la micrografía de la hidrotalcita seca HT-I04 (Figura 13) se observa la unión de 
pequeños cristales en forma de aguja que se pueden atribuir a la estructura laminar del 
material. También se observan zonas brillantes que corresponde a los lugares donde se 
concentra el cobre. 
 
 
 
Figura 13. Micrografía de la hidrotalcita seca HT-I04 a 5.00KX. 
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Por otro lado, en la micrografía de la hidrotalcita calcinada HTC-I04 (Figura 14) no 
se observa el arreglo de cúmulos, ya que la estructura laminar se pierde, dando paso a la 
morfología del óxido mixto; así como zonas brillantes que corresponden a los lugares 
donde se concentra el cobre en el material. 
 
 
 
 
Figura 14. Micrografía de la hidrotalcita calcinada HTC-I04 a 5.00KX. 
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4.3 Espectroscopia de rayos X característicos (EDS) 
 
El resultado del análisis semicuantitativo elemental utilizando espectroscopía de 
rayos X característicos de la hidrotalcita seca HT-I04 se muestra en el espectro EDS de la 
Figura 15, esté mostro la presencia de Oxigeno, Aluminio y Cobre; así como la presencia 
de silicio y carbón en un porcentaje mínimo (Tabla 1). La presencia del silicio puede 
deberse al desgaste del material de vidrio utilizado durante la síntesis de la hidrotalcita y la 
presencia de carbón se debe a la cinta en la que se coloca la muestra para su análisis. 
 
Figura 15. Espectro de EDS de la hidrotalcita seca HT-I04. 
 
Tabla 3. Composición semicuantitativa elemental de la hidrotalcita seca HT-I04. 
HT-I04 
Elemento % Peso % Atómico 
C 11.95 21.09 
O 44.64 59.13 
Al 11.41 8.96 
Si 0.34 0.26 
Cu 31.65 10.56 
Totales 100.00 100.00 
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El resultado del análisis semicuantitativo elemental utilizando espectroscopía de 
rayos X característicos de la hidrotalcita calcinada HTC-I04 se muestra en el espectro EDS 
de la Figura 16, esté mostro la presencia de Oxigeno, Aluminio y Cobre; así como la 
presencia de silicio, carbón y cloro en porcentajes mínimos (Tabla 2). La presencia del 
silicio puede deberse al desgaste del material de vidrio utilizado durante la síntesis de la 
hidrotalcita, la presencia de carbón puede deberse a la cinta de carbón en la que se coloca la 
muestra para su análisis. 
 
 
Figura 16. Espectro de EDS de la hidrotalcita calcinada HTC-I04. 
 
Tabla 4. Composición semicuantitativa elemental de la hidrotalcita calcinada HTC-I04. 
HTC-I04 
Elemento %Peso %Atómico 
C 7.71 16.90 
O 31.04 51.08 
Al 11.20 10.92 
Si 0.71 0.66 
Cu 49.34 20.44 
Total 100.00 100.00 
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4.4 Adsorción de Nitrógeno (BET) 
 
Las propiedades texturales de la hidrotalcita seca y calcinada se determinaron por 
fisisorción de nitrógeno. En las Figuras 17 y 18 se muestran las isotermas de adsorción-
desorción de nitrógeno obtenidas para cada material; la curva de adsorción en ambos casos 
corresponde al tipo II que es característica de materiales no porosos con estructura laminar. 
El lazo de histéresis, en ambos materiales, coincide con el tipo B que es típico de cavidades 
formadas por láminas. En la tabla 3 se resumen las propiedades texturales de la hidrotalcita 
seca y calcinada. 
 
 
 
 
Figura 17. Isoterma de adsorción-desorción de nitrógeno de la hidrotalcita seca HT-I04. 
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Figura 18. Isoterma de adsorción-desorción de nitrógeno de la hidrotalcita calcinada HTC-I04. 
 
Tabla 5. Propiedades texturales de la hidrotalcita seca y calcinada. 
Nombre de la 
muestra 
Área BET 
(m
2
/g) 
Volumen de Poro 
(cm
3
/g) 
Tamaño de Poro 
(Å) 
Hidrotalcita seca 
(HT-I04) 
29.81 0.14 132.76 
Hidrotalcita calcinada 
(HTC-I04) 
25.92 0.14 227.32 
 
 
4.5 Análisis Térmico Gravimétrico (TGA) 
 
La descomposición térmica de la hidrotalcita secase observó por medio de análisis 
térmico gravimétrico en atmosfera de nitrógeno. En la Figura 19 se muestra el termograma 
obtenido para la hidrotalcita seca HT-I04, la descomposición se llevó a cabo en tres etapas 
marcadas por los tres picos más relevantes. El primer pico en 110°C corresponde a la 
pérdida de moléculas de agua adsorbida en la superficie e interlaminar, el segundo pico en 
350°C corresponde a la pérdida simultánea de grupos hidroxilo y carbonatos en forma de 
agua y dióxido de carbono respectivamente; por último, el tercer pico en 837.5°C 
corresponde al colapso de la estructura laminar. 
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Figura 19. Termograma de la hidrotalcita seca HT-I04. 
 
 
4.6 Espectroscopia de Infrarrojo (IR) 
 
El espectro de infrarrojo de la hidrotalcita seca HT-I04 se muestra en la Figura 20, 
donde se pueden observar las bandas características de compuestos tipo hidrotalcita. La 
banda que aparece entre 3600-3400 cm
-1
 corresponde al enlace (O-H) de los hidroxilos que 
se encuentran en la región interlaminar del material. La banda que aparece en la región de 
1400 cm
-1
 corresponde a las vibraciones de los aniones NO
3-
 que fueron los precursores 
para la síntesis del material. La banda que se forma entre 1600 y 1700 cm
-1
 se atribuye a las 
moléculas de agua presentes en la región interlaminar. Por último, las bandas entre 400 y 
800 cm
-1
 se atribuyen a los enlaces O-M, M-O-M y M-O correspondientes al oxígeno y el 
metal correspondiente de la estructura. 
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Figura 20. Espectro de Infrarrojo de la hidrotalcita seca HT-I04. 
 
En el espectro de infrarrojo de la hidrotalcita calcinada HTC-I04 (Figura 21), se 
puede apreciar una gran disminución de la banda característica de los grupos hidroxilos en 
3600 cm
-1
 y se observan además las vibraciones de los enlaces M-O-M en 840 cm
-1
del 
óxido mixto. 
 
 
Figura 21. Espectro de infrarrojo de la hidrotalcita calcinada HTC-I04. 
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4.7 Evaluación Catalítica 
 
Una vez obtenidos en cantidades suficientes la hidrotalcita seca y calcinada, se 
evaluaron como catalizadores heterogéneos en la reacción multicomponentes para la 
obtención de moléculas orgánicas del tipo T-DHPM, (Tabla 4). 
 
Tabla 6. Reacción de cicloadición multicomponentes catalizada por la hidrotalcita seca y 
calcinada Cu/Al. 
a
 
 
Ensayo Material Rendimiento (%) 
1 HT-I04 (seca) 47 
2 HTC-I04 (calcinada) 65 
a 
Condiciones de reacción: (6) (1mmol), Azida de Sodio NaN3 (7) (1.2mmol), Cloruro de Bencilo (8a) 
(1.2mmol), 40mg. Hidrotalcita Cu/Al, 40mg. Ascorbato de Sodio, 6 ml EtOH-H2O (2:1), Temperatura 
ambiente (≈25°C), 24 horas. b Rendimiento después de la purificación. 
 
De acuerdo con los resultados en la Tabla 4, la hidrotalcita calcinada demostró un 
mejor rendimiento en comparación con la hidrotalcita seca. Lo anterior se atribuye al 
contenido de cobre en cada material; con base en el análisis semicuantitativo realizado por 
EDS el material calcinado tiene un mayor porcentaje de cobre en su estructura y ha sido 
reportado que el cobre es el responsable de catalizar la reacción. 
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Una vez encontradas las condiciones óptimas para obtener los compuestos 
orgánicos T-DHPM, se preparó una familia de triazoles a partir de diferentes halogenuros 
de bencilo (Tabla 5) usando la hidrotalcita calcinada; ya que esta demostró tener un mayor 
rendimiento. 
 
Tabla 7. Reacción de cicloadición multicomponentes con Halogenuros de Bencilo. 
a
 
 
Ensayo Halogenuro 
de Bencilo 
X R Producto Rendimiento 
(%) 
1 8b Br Br T-DHPM-b 31 
2 8c Cl Fl T-DHPM-c 35 
3 8d Br I T-DHPM-d 18 
4 8e Cl Cl T-DHPM-e 42 
a 
Condiciones de reacción: (6) (1mmol), Azida de Sodio NaN3 (7) (1.2mmol), Halogenuros de Bencilo (8) 
(1.2mmol), 40mg. Hidrotalcita calcinada HTC-I04 Cu/Al, 40mg. Ascorbato de Sodio, 6 ml EtOH-H2O (2:1), 
Temperatura ambiente (≈25°C), 24 horas. b Rendimiento después de la purificación. 
 
Analizando los resultados que se muestran en la tabla anterior, los rendimientos son 
variables y en comparación con los reportados en la literatura son relativamente menores; 
sin embargo, dado que estos compuestos no habían sido sintetizados por catálisis 
heterogénea, se consideran buenos rendimientos. 
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Los productos fueron caracterizados por espectroscopia de infrarrojo (IR) así como 
RMN de 
1
H y 
13
C, y comparados con los reportados en la literatura para los mismos 
productos. (Anexo 1) 
Los espectros de infrarrojo y resonancia magnética nuclear de los productos intermedios y 
de las triazol- dihidropirimidinonas (T-TDHP) coinciden plenamente con los descritos en la 
bibliografía 
[72]
. 
 
4.8 Recuperación y Reactivación de la hidrotalcita calcinada 
 
Los materiales sólidos recuperados y reactivados se caracterizaron por difracción de 
rayos X y microscopía electrónica de barrido. 
 
Los difractogramas de la hidrotalcita calcinada HTC-I04 y la hidrotalcita reactivada 
y recuperada HTR-I04 (Figura 22) no muestran diferencias en la estructura, por lo que se 
puede decir que el sólido no presentó modificaciones en su estructura. 
 
 
Figura 22. Difractogramas de la hidrotalcita calcinad HTC-I04 (rojo) y la hidrotalcita recuperada y 
reactivada HTR-I04 (azul.) 
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En el difractograma de la hidrotalcita recuperada y reactividad HTR-I04 (Figura 23) 
se observa únicamente la fase tenorita (Oxido de Cobre) por lo que se puede asegurar que el 
material no cabio su estructura, no se generó una mezcla de fases y no hay trazas de los 
compuestos de la reacción orgánica. 
 
Figura 23. Difractograma de la hidrotalcita recuperada y reactivada HTR-I04. 
 
En la micrografía de la hidrotalcita recuperada y reactivada (Figura 24) se observa 
una morfología que corresponde a agujas que convergen en un punto, las agujas se 
atribuyen a la estructura laminar del material que permanece estable. 
 
Figura 24. Micrografía a 10KX de la hidrotalcita recuperada y reactivada HTR-I04. 
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En el análisis por EDS de la hidrotalcita recuperada y reactivada (Figura 25), se 
observan además de los elementos correspondientes a la hidrotalcita calcinada, trazas de 
cloro provenientes de la reacción o el “work up” de la misma; así como una disminución de 
la cantidad estimada de cobre. En la Tabla 6 se muestra la composición elemental del sólido 
catalítico. 
 
 
Figura 25. Espectro de EDS de la hidrotalcita recuperada y reactivada HTR-I04. 
 
Tabla 8. Composición de la muestra de hidrotalcita recuperada y reactivada HTR-I04. 
HTR-I04 
Elemento %Peso %Atómico 
C 8.76 19.46 
O 27.35 47.80 
Al 6.78 10.92 
Si 0.37 0.37 
Cl 0.57 0.45 
Cu 56.57 24.89 
Total 100.00 100.00 
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4.8 Evaluación Catalítica en un segundo ciclo de reacción 
 
Se realizaron dos ensayos con la hidrotalcita recuperada y reactivada HTR-I04. 
 
Tabla 9. Reacción de cicloadición multicomponentes catalizada con la hidrotalcita 
recuperada y reactivada HTR-I04. 
a
 
 
Ensayo Material Rendimiento (%) 
1 HTC-I04 (1 ciclo) 65 
2 HTR-I04 (2 ciclo) 86 
 
De acuerdo a los resultados observados en el rendimiento de la hidrotalcita 
recuperada y reactivada HTR-I04, se puede decir que está no pierde su actividad catalítica; 
es más, aumenta en el segundo ciclo de reacción esto puede deberse al reacomodo de las 
partículas de cobre presentes en la hidrotalcita después de la reactivación. 
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4.9 Evaluación de la inhibición a la corrosión de los compuestos orgánicos T-
DHPM en el acero API 5L X70 en condiciones ácidas 
 
Los compuestos orgánicos T-DHPM fueron evaluados como inhibidores de 
corrosión en el acero API 5L X70, en ácido clorhídrico 1M. Los parámetros 
electroquímicos obtenidos a partir del ajuste de los datos experimentales y usando el 
apropiado modelo de circuito equivalente (Figura 26) se presentan en la Tabla 8. 
 
Figura 26. Circuito eléctrico equivalente. Donde Rs es la resistencia a la solución, Rtc es la resistencia a la 
transferencia de carga y Q que es un elemento de fase constante. 
 
Tabla 10. Parámetros electroquímicos obtenidos de las pruebas de inhibición. 
 COMPUESTO ORGANICO 
TDHPMa TDHPMb TDHPMc TDHPMd TDHPMe 
C/ppm Rtc  
(Ωcm²) 
EI (%) Rtc  
(Ωcm²) 
EI (%) Rtc  
(Ωcm²) 
EI (%) Rtc 
(Ωcm²) 
EI (%) Rtc  
(Ωcm²) 
EI (%) 
0 77.06 0 77.06 0 77.06 0 77.06 0 77.06 0 
5 231 66.64 147.8 47.86 106.5 27.64 91.4 15.68 186.4 58.65 
10 339.1 77.27 318.3 75.79 197.2 60.92 203.7 62.16 271.5 71.61 
20 490.6 84.29 437.6 82.39 431.7 82.14 313.9 75.45 371.3 79.24 
50 513.4 84.99 615.1 87.47 593.5 87.01 390.6 80.27 774.3 90.04 
100 957.6 91.95 949.4 91.88 878.3 91.22 715.1 89.22 537.7 85.66 
 
 
Se puede observar que los valores de la resistencia a la transferencia de carga (RTC) 
incrementan proporcionalmente al aumento en la concentración del inhibidor orgánico 
(Figura 27), esto significa que el metal es menos corroído; es decir se protege mejor por la 
presencia del compuesto orgánico. En consecuencia, las eficiencias de inhibición aumentan. 
Se considera como mejor inhibidor al T-DHPMa con una eficiencia de inhibición del 
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91.9%. Cabe mencionar que hasta el momento no se tienen reportes en la literatura de 
compuestos del tipo T-DHPM sintetizados por catálisis homogénea y heterogénea que se 
hayan evaluado como inhibidores de la corrosión ácida de aceros. 
 
 
 
 
Figura 27. Variación de la eficiencia de inhibición en función de la concentración en el acero API 5L X52 
inmerso en 1M de HCl. 
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CONCLUSIONES 
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Se sintetizó una hidrotalcita Cu/Al con estructura cristalina y propiedades texturales 
típicas de estos materiales. 
 
La hidrotalcita Cu/Al seca y calcinada mostro actividad catalítica en la síntesis de 
etil 4-(4-((1-bencil-1H-1,2,3-triazol-5-yl) metoxi) fenil)-6-methil-2-oxo-1,2,3,4-
tetrahidropirimidina-5-carboxilato (T-DHPM), mediante una reacción de tres componentes 
(MCR), de manera simple rápida y eficiente (Química “Click”), en condiciones amigables 
para el medio ambiente. 
 
La hidrotalcita Cu/Al calcinada demostro ser mejor catalizador qur la hidrotalcita 
Cu/Al seca en la reacción Click- multicomponentes- CuAAC. 
 
La hidrotalcita Cu/Al calcinada usada en la síntesis de T-DHPM se recuperó y 
reutilizó en un ciclo de reacción sin que se viera afectada en su estructura o 
significativamente en su composición manteniendo su actividad. 
 
Con la hidrotalcita Cu/Al calcinada se obtuvieron los 5 compuestos de la familia T-
DHPM mediante la reacción multicomponentes usando diferentes halógenos. 
 
Los 5 compuestos de la familia T-DHPM se probaron como inhibidores de la 
corrosión de acero en condiciones ácidas con valores de inhibición superiores al 90%. 
 
Los T-DHPM demostraron brindar buena protección contra la corrosión desde 
concentraciones bajas (20 ppm) y la presencia del halógeno no interfiere disminuyendo el 
proceso de corrosión. 
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ANEXO 1 
T-DHPMa 
Síntesis 
En un matraz de bola de 50 ml provisto de tapa y barra magnética se pesaron 314 mg 
(1mmol) de (5), 78.012 mg (1.2 mmol) de azida de sodio, 151.8 mg (1.2 mmol) de cloruro 
de bencilo, 40 mg de HTC-I04 y 40 mg de ascorbato de sodio en 6 ml de etanol-agua (2:1, 
v/v). La reacción se llevó a cabo con agitación vigorosa constante a temperatura ambiente 
(≈25°C) durante 24 horas. El sólido catalítico fue separado por centrifugación, lavado y 
secado a 100°C durante 24 horas. El disolvente orgánico se evaporó hasta sequedad, al 
residuo se le adicionaron 5 ml de agua y 5 ml de diclorometano. La fase acuosa se extrajo 
con diclorometano (3x5 ml). La fase orgánica se secó con Na2SO4 anhidro y se filtró sobre 
una cama de algodón. El disolvente orgánico se evaporó hasta sequedad y el producto se 
purifico por columna cromatográfica diclometano-etanol (90:10 v/v); se obtuvieron 291.4 
mg (65.19% rendimiento) de T-DHPMa como un sólido poroso de color amarillo/blanco, 
con punto de fusión: 80–84 °C [Lit. [72] p.f. 72–75 °C]. 
Espectro de RMN de 
1
H 
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Espectro de RMN de 
13
C NMR 
 
Espectro de Infrarrojo (IR) 
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T-DHPMb 
Síntesis 
En un matraz de bola de 50 ml provisto de tapa y barra magnética se pesaron 314 mg 
(1mmol) de (5), 78.012 mg (1.2 mmol) de azida de sodio, 299.916 mg (1.2 mmol) de 
bromuro de bromobencilo, 40 mg de HTC-I04 y 40 mg de ascorbato de sodio en 6 ml de 
etanol-agua (2:1, v/v). La reacción se llevó a cabo con agitación vigorosa constante a 
temperatura ambiente (≈25°C) durante 24 horas. El sólido catalítico fue separado por 
centrifugación, lavado y secado a 100°C durante 24 horas. El disolvente orgánico se 
evaporó hasta sequedad, al residuo se le adicionaron 5 ml de agua y 5 ml de diclorometano. 
La fase acuosa se extrajo con diclorometano (3x5 ml). La fase orgánica se secó con Na2SO4 
anhidro y se filtró sobre una cama de algodón. El disolvente orgánico se evaporó hasta 
sequedad y el producto se purifico por columna cromatográfica diclometano-etanol (90:10 
v/v); se obtuvieron 162 mg (30.81% rendimiento) de T-DHPMb como un sólido poroso de 
color amarillo/blanco, con punto de fusión: 147-150 °C [Lit. [72] m.p.188–190 °C]. 
Espectro de RMN de 
1
H 
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Espectro de RMN de 
13
C NMR 
 
Espectro de Infrarrojo (IR) 
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T-DHPMc 
Síntesis 
En un matraz de bola de 50 ml provisto de tapa y barra magnética se pesaron 314 mg 
(1mmol) de (5), 78.012 mg (1.2 mmol) de azida de sodio, 173.484 mg (1.2 mmol) de 
cloruro de fluorobencilo, 40 mg de HTC-I04 y 40 mg de ascorbato de sodio en 6 ml de 
etanol-agua (2:1, v/v). La reacción se llevó a cabo con agitación vigorosa constante a 
temperatura ambiente (≈25°C) durante 24 horas. El sólido catalítico fue separado por 
centrifugación, lavado y secado a 100°C durante 24 horas. El disolvente orgánico se 
evaporó hasta sequedad, al residuo se le adicionaron 5 ml de agua y 5 ml de diclorometano. 
La fase acuosa se extrajo con diclorometano (3x5 ml). La fase orgánica se secó con Na2SO4 
anhidro y se filtró sobre una cama de algodón. El disolvente orgánico se evaporó hasta 
sequedad y el producto se purifico por columna cromatográfica diclometano-etanol (90:10 
v/v); se obtuvieron 166 mg (35.68% rendimiento) de T-DHPMc como un sólido poroso de 
color amarillo/blanco, con punto de fusión: 65-67 °C [Lit. [72] m.p.77–80 °C]. 
Espectro de RMN de 
1
H 
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Espectro de RMN de 
13
C NMR 
 
Espectro de Infrarrojo (IR) 
 
72 
 
T-DHPMd 
Síntesis 
En un matraz de bola de 50 ml provisto de tapa y barra magnética se pesaron 314 mg 
(1mmol) de (5), 78.012 mg (1.2 mmol) de azida de sodio, 356.316 mg (1.2 mmol) de 
bromuro de yodobencilo, 40 mg de HTC-I04 y 40 mg de ascorbato de sodio en 6 ml de 
etanol-agua (2:1, v/v). La reacción se llevó a cabo con agitación vigorosa constante a 
temperatura ambiente (≈25°C) durante 24 horas. El sólido catalítico fue separado por 
centrifugación, lavado y secado a 100°C durante 24 horas. El disolvente orgánico se 
evaporó hasta sequedad, al residuo se le adicionaron 5 ml de agua y 5 ml de diclorometano. 
La fase acuosa se extrajo con diclorometano (3x5 ml). La fase orgánica se secó con Na2SO4 
anhidro y se filtró sobre una cama de algodón. El disolvente orgánico se evaporó hasta 
sequedad y el producto se purifico por columna cromatográfica diclometano-etanol (90:10 
v/v); se obtuvieron 103.5 mg (18.05% rendimiento) de T-DHPMd como un semi-sólido 
chicloso (“foam”) de color magenta, con punto de fusión: 135-138 °C [Lit. [72] m.p.208–
210 °C]. 
Espectro de RMN de 
1
H 
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Espectro de RMN de 
13
C NMR 
 
Espectro de Infrarrojo (IR) 
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T-DHPMe 
Síntesis 
En un matraz de bola de 50 ml provisto de tapa y barra magnética se pesaron 314 mg 
(1mmol) de (5), 78.012 mg (1.2 mmol) de azida de sodio, 193.2 mg (1.2 mmol) de cloruro 
de clorobencilo, 40 mg de HTC-I04 y 40 mg de ascorbato de sodio en 6 ml de etanol-agua 
(2:1, v/v). La reacción se llevó a cabo con agitación vigorosa constante a temperatura 
ambiente (≈25°C) durante 24 horas. El sólido catalítico fue separado por centrifugación, 
lavado y secado a 100°C durante 24 horas. El disolvente orgánico se evaporó hasta 
sequedad, al residuo se le adicionaron 5 ml de agua y 5 ml de diclorometano. La fase 
acuosa se extrajo con diclorometano (3x5 ml). La fase orgánica se secó con Na2SO4 
anhidro y se filtró sobre una cama de algodón. El disolvente orgánico se evaporó hasta 
sequedad y el producto se purifico por columna cromatográfica diclometano-etanol (90:10 
v/v); se obtuvieron 203 mg (42.19% rendimiento) de T-DHPMe como un sólido poroso de 
color amarillo/blanco, con punto de fusión: 90-95 °C [Lit. [72] m.p.157–158 °C]. 
Espectro de RMN de 
1
H 
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Espectro de RMN de 
13
C NMR 
 
Espectro de Infrarrojo (IR) 
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ANEXO 2 
 
Trabajo presentado en el 51°Congreso Mexicano de Química-35° Congreso 
Nacional de Educación Química 
 
Hidrotalcita Cu/Al calcinada como catalizador en la obtención de Triazol-
Dihidropirimidinonas (T-DHPM), Itzel Guadalupe López Álvarez, Guillermo Enrique 
Negrón Silva, Deyanira Ángeles Beltrá1 y Leticia Lomas Romero, Hidalgo, 2016. 
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Trabajo presentado en el III Simposio de Nanotecnología y Calidad Ambiental y III 
Coloquio del Posgrado en Ciencias e Ingeniería 
 
Síntesis de hidrotalcitas Cu/Al calcinadas y su evaluación catalítica en la obtención de 
Triazol-Dihidropirimidinonas T-DHPM, Itzel Guadalupe López Álvarez, Guillermo 
Enrique Negrón Silva1 y Deyanira Ángeles Beltrán, Ciudad de México, 2016. 
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